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Nano-Carbon-FuUerene (NCF), Verfabxen zur Herstellung von NCF und 
Verwendung von NCF in Form von Nano-Compounds 

[1] Die Erfindung betrifft Nano-Carbon-Fullerene (NCF), Herstellungs- 
veifahren fur NCF und die Verwendung von NCF in Form von Nano- 
Compounds. NCF sind dne neue Familie von Nano-Matexialien, genauer 
von Kohlenstoff-Hybriden. 

[2] Aus dem Stand der Technik sind erne Vielzahl von laborativen, 
chenrischen und pbysikalischen Verfabxen zur Erzeugung fullerener Stnifc- 
turen unterschiedlicher Modifikationen bekannt, so beispielsweise von 
10 Kohlenstoff-Modifikationen uber Verbrennungsreaktionen von Kohlen- 
wassexstoff-Verbindungen (vgl. Kronto et al., Nature 1985, 318; Harris, 
European poroscopy, Sept. 1994, 13). 

[3] Weiterbin wurden Stoffe vorgestellt, welche kondensierte Strukturen 
enthalten, die aus Kohlenstoff mit diamantartigen und nicht-diamantartigen 
15 Modifikationen bestehen, bei welchen die kxistaUinen und Rdntgen- 
amorphen Koblenstoffpbasen kompakte SphSroide mit Durchmesserwerten 
von etwa 7 nm sowie Tubes mit einem Durchmesser von etwa 10 nm ent- 
halten (vgl. Jonan Notura & Razuro Kavamura, Carbon 1984, Atisg. 22, 
N2, S.189ff, Van Triel & Mand Ree, F. H. J. Appl. Phys.1987, Ausg. 62, S. 
20 1761-1767; Roy Greiner et. ai., Nature 1988, Ausg. 333 vom 2. Juni 1988, 
S. 440-442). 




• Datum 24.08.04 15:24 FAXG3 Nr: 839076 von NVS:FAXG3.I0.0201/02421 40500 (Seite 4 von 60) 



Aug.24'2004 15:14 +49 2421 405010 
Uccmmtn-CustcU P01874 



Kanzlei "Liermann-Castell" 



#7279 P. 005 



2 

[4] Die R5ntgenogramine der nicht-diamantartigen Kohlenstoffeodifi- 
kation werden dabei duxch Abstande der Zwischenebenen in GrdBenord- 
nungen von 0,35 xim bei Reflexionen (002) charakterisiert, die fur reine 
amorphe oder stochastisch desorientierte Formen des Graphit typisch sind 
5 und auf einen fuHerenartagen Strukturaiifbau hinweisen. 

[5] Die Kristall-Phase des Kohlenstoff stellt sich. dabei als kompafcte 
Spharoide mit einem Durchmesser von etwa 7 nm mit groBen Oberfla- 
chenwerten dar. Elektronenfraktometrische Untersuchungen liefern fol- 

m gende Reflexionswerte in den Zwischenebenen: d = 0,2058; 0,1266; 

10 0,1075; 0,8840 und 0,636 nm, welcne den Flachenreflexionswerten der 
kubischen Kristallmodifikation des Kohlenstoff bei (111), (220), (400) und 
(440) entsprechen. 

[6] Gleichfalls sind Verfabxen zur Herstellung ahnlicher Stoffe aus Re- 

aktionsprodukten von hochenergetischen Verbindungen bekannt, die in 
15 Inertgasmedien bei atmospharischem Druck zur Reaktion gebracht weiden 

(vgl. Jonan Notura & Razuro Kavamura, Carbon, 1984, Ausg. 22, N2, S. 

189ff; Van Triel, Mand Ree, F. H. J, Appl. Fhys. 1987, Ausg, 62, S. 1761- 
^ 1767; Roy Greiner et. al.. Nature, 1988 Ausg. 333 vom 2. Juni 1988, S. 

20 [7] Die beschriebenen Regime finden jedoch als industrielle Verfahren 
kerne entsprecnende Anwendung und sind derzeit nur im LabormaBstab 
praktikabel. 
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[8] Weiter sind hochkonstruierte KohlenstoffiaodifikatioiQeii bekannt, 
die aus folgenden Massenverhaltnissen (Massen-%) bestehen: Kohlenstoff 
(84,0 bis 89,0), Wasserstoff (0,3 bis 1,1), Stickstoff (3,1 bis 4,3), Sauer- 
stoff (2,0 bis 7,1) sowie aichtverbrennbare Behnengungen (bis 0,5) und 
5 mit Kohlenstoff in kubischer Modification (30,0 bis 75,0), Rontgen- 
amorphe KoMenstoffphase (10,0 bis 15,0), wobei die Obsrflacbe dieser 
Stoffe mit Methyl-, Karboxyl-, Chinon-, Lakton-, Aldehyd-, und Ester* 
Gruppen, etc. besetzt ist (vgl. Patentliteratur RU Nr. 2041165 MPK6 

• SOIV 31/06, veroffentl, BI. Nr. 22, 09.08.95; WO 00/78674 Al; WO 
b 02/07871 A2). 

[9] GleichermaBen ist ein Verfahren (vgl. DE 199 55 .971) zur Herstel- 
lung von Koblestoff-Modifikationen mit Mlerenartigen Dotierungen 
(Cluster) bekannt, bei dem reaktive Urnsetzungen von energiereichen or- 
ganischen Verbindungen mit negativer Sauerstoffbilanz in geschlossenen 
15 Volumina (ReaktionsgefaBen) sowie in einer mertgasatmospnare bei nach- 
folgender Abkiiblung der Reaktionsprodukte rnit Geschwindigkeiten von 
200 - 6000 Kelvin/min stattfindet. Die so erzeugten Kohlenstoff- 
Modifikationen zeigen folgenden Cluster-Aufbau: Im Zentrum des 
^ Clusters ist ein Kern positioniert, der aus einer kubischen Kristall-Phase 
^^91 bestebt, urn den sich eine rontgenamorphe Kohlenstoffphase gruppisrt, die 
wiederum in eine kristalline Kohlenstoffphase iibergeht. Auf der Oberfla- 
che der kristallinen Kohlenstoffphase beftnden sich dabei chemische Rest- 
gruppen. Die erzeugten Verhaltnisse zwischen den einzelnen Phasen des 
Kohlenstoffs und den angelagerten chemischen Gruppen auf der Oberfla- 
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che ermoglichen die Anwendung dieses Materials als Komponente von 
hocheffeltfiven Verbundwerkstoffen, vor allem in der Function als Additiv 
zur Verbesserung der ph.yslfcalisch-mechaniscb.en Anwendungscharakteris- 
tika von Kunststoffen. Die Zugabe von beispielsweise 1 bis 3 % dieses 
5 Materials in hochgefullte Elastomere Mart zur Verbesserung des Abtreib- 
verhaltens urn das 1,2- bis 1,4-fache, bei schwachgefullten Mischungen urn 
das 2,0- bis 5,0-faehe. 

[10] Der vorliegenden Erfindung Uegt die Aufgabe zu Grunde, die 
Kristallstruktur der kubischen Kohlenstoff-Modifikationen so anzupassen, 
dass die Oberflachenatome einen erheblichen Anteil der Gesamtzahl der 
Kohleastoffatome ausmachen, und mechanisch stabile Cluster-Kompakte - 
ahnlich zu polykristallinen Sttukturen - in Form von „spharischem Carbo- 
nit" zu formieren Die Erfindung geht davon aus, dass die fullerene 
Cluster-Molekulacstruktur bereits bekannter Stoffe deutlich besser gestaltet 
15 und derart modifiziert werden kann, dass erweiterte Anwendungsmdglich- 
keiten im industriellen Bereich erschlossen werden. 

[11] Nach einem Aspekt der Erfindung last diese Aufgabe eine nano- 
partikulare Kohlenstoff-Struktur, welche Kohlenstoff in hexagbnaler und 
^KjP kubischer Modifikation sowie Sauerstoff, Wasserstoff , Stickstoff und un- 
20 verbrennbare Behnengungen enthMlt, wobei diese nano-partikulare, fulle- 
rene Formationen aufweisen und stabilisiert sind. 

[12] Eine dermaBen hergestellte Kohlenstoff-Stxuktur kann ein poxos.es 
Volumen und ausgepragte Adsorptionspotentiale besitzen. Die zu seiner 
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Herstellung verwendeten Elemente werden im Herstellungsverfahren be- 
vorzugt mittels chermsch-dynarmscher Umsetzung von. organischen Ener- 
gietragem mit negativer Sauerstoffbilanz in einem geschlossenen Volumen 
mit mertgasatmosph&re unter einem atomaren Wasserstorrplasma bei nach- 
5 folgender Abkiihlung der Reaktionsprodukte aufbereitet und stabilisiert. 
Das vorgesphlagene Material Uegt in der Regel als ein Pulver mit dunkel- 
grauer Farbe vor, dessen spezirlscb.es Gewicht etwa 2,3 bis 3,0 g/cm 3 be- 
tcSgt, was dem Wert von 65 bis 85 % des spezifischen Gewichts einer ku- 
bischen Koblenstoffstiuta- entspricht. Die Rontgenphasenanalyse fixiert 
idealerweise einen einzigen Phasen-Peak, namlich denjenigen der kubi- 
schen Modifikation des Kohlenstofis (Diamant). 

[13] Die Mifeoelektronogramme des erfindungsgemaBen Materials un- 
terscheiden sich dabei von denen des bei der dynamischen Syntbese er- 
zeugten ultradispersen Nano-Diamantsysterns durch erne verbreiterte Linie 
15 (1 11), aber aucb durch die Anwesenheit gut entwickelter lokaler Reflexe, 
was zeigt, dass der geometriscbe Aufbau der Kristalle durch spezifische 
und neue Charakteristika bestimmt wird. 

_ [143 Das Streumuster der Rontgenstrahlen verweist darauf, dass die Zent- 
Zm ral-Kristalle der kubischen Gitterphase von einer Htille (Kafig) aus Koh- 
20 lenstoffatomen umgeben sind, die aus einer regebnaBigen Anordmmg von 
Ftinf- und Sechsecken besteht und der raumlichen Struktur eines ,3ucky- 
Ball", d. b. einer Fulleren-Morpbologie, entspricht (vgl in Figur 1: nano- 
metrische Diamantstruktur in hell, Fullere-„caps" in dunkel). 
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[15] Nach den VorschlSgen der Erfindung kann bei der Erzeugung des 
Kohlenstoffs mit kubischer Kristall-Modifikation durch chemische Umset- 
zung von hochenergetischen Verbindungen ein nano-partikulares Stoff sys- 
tem erhalten werden, welches TeilchengroBen von 5 bis 10 am, spezifische 
5 Oberflachenwerte von bis zu 700 mVg und hochste Adsorptionspotentiale, 
in Bereiehen bis zu 500 oder sogar 700 J/g, sowie primare und sekundare 
Poren mit fullerenem Strukturaufbau aufweist. 

[16] Das Absorptionsspektxum der vorliegenden FuUeren-Materialien 

•I weist im Gegensatz zu naturlichen und synmetischen KoMenstoff- 
0 Strukturen mit kubischer Kristallphase (Diamant) eine Reihe von spezifi- 
schen Besonderheiten auf, wobei die Monokristalle farblos erscheinen 
konnen. Die charakteristische Graufarbung der Cluster ist auf diffuse 
Lichtstreuung und -reflexion zuruckzufiibren, Optische Anisotropic liegt 
idealerweise nicht vor. Die elektronische Struktur der vorliegenden Fulle- 
15 rene weist darauf hiri, dass diese unabhangig von der KristallitgroBe Licht 
einer bestimmten Wellenlange aussenden kdnnen. Nano-Kristalle aus her- 
kommlichen Halbleitermaterialien hingegen zeigen in der Kegel eine gra- 
vierende Anderung in der Farbe des von ihnen ausgesandten Lichts, wenn 
ihr Durcbmesser im Bereich von nur wenigen Nanometern verandert wird. 

[17] Der Brechungsindex (refraktion index) kann in Bereichen von bis zu 
iiber 2,55 und damit erheblich hoher liegen als der Wert von entsprechend 
vergleichbaren Strukturen. 
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[18] Die Absorptionsgrenzen der fullerenen Materialien (NCF) im UV- 
Bereich liegen idealerweise in der Bandbreite von 220 bis tiber 300 nm 
sowie im nahen IR-Bereich bis uber etwa 28 10 cm. 

[19] Die Materialteilchen und Cluster besitzen bevorzugt ogivale For- 
mer., auf deren innerer und auBerer Oberflache sicb. offene Poren lokalisie- 
ren konnen. Die durch BET ermittelten AbmaBe der offenen Poren betra- 
gen bevorzugt 12 bis 100A, wobei die Volumenadsorption Werte bis zu 
700 J/g erreicnen kann. 

[20] Die thermische Bebandlung der NCF im Vakuum oder in Inertgas- 
10 atmosphare (Argon) liefert nach einem weiteren Aspekt der Erfindung 
Fullerene-Shells ( s ,OLC" bzw. „onion-like carbons'*), wobei etwa 1800 bis 
2000 Kohlenstoffatome containerartig einen Nanokern mit kubischer Kiis- 
tallstruktur und 900. bis 1000 Oberflachenatomen umfassen. 

[21] Figur 2 zeigt ausgewahlte TEM-Aufnahmen von NCF-Shells (Va- 
15 kuum; a: 1415 K; b: 1600 K; c: 1800 K; d:2150 K). NCF-Clusterverbunde 
im trockenen und pulverformigen Zustand sind in Figur 3 dargestellt. 

[22] Grundlage fur die Anwendung von NCF-Materialien sowie fur die 
multifunktionale Kombination der NCF-Systeme mit anderen nano- 
pardkularen Werkstoffen, vorrangig mit metallischen, metalloxidiscnen, 
20 oxidiscnen, mineralischen, organischen und anderen Stoffgruppen, bilden 
Technologien fur die spezielle Oberflachen-Modifizierung der nano- 
partikulaxen Systeme sowie fur die Herstellung von stabilen Nano- 
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Compounds und fur ein optimales Enabling in entsprechende MaJsxostruk- 
turen (orgarriscbe bzw. anorganische Matrizes etc.). 

£23] Zur Losung der Aufgabe war es erforderlich, die komplexe Dynamik 
der NCF-Systeme in Kombination mat anderen multifunkdonalen Nano- 
5 Partikeln zu charakterisieren, die Wechselwirkungskxafte zwischen den 
Nano-Parukeln (v. d. Waals-Haftkrafte, Masse, Form, PartikelgroBe u. a.) 
zu erfassen, die Produktzustande zwischen Vereinzelung, Dispergierung 
und Agglomeration sowie die Abbangigkeiten von ZETA-Potential und 

«| Leitfaliigkeit zu bestimtnen, optimale Dispergierungsscbritte (Methodik, 
10 Intensitat, Zeitdauer) sowie adaptierte tecbnologische Hilfs- und Betriebs- 
mittel <Medien, Stabilisatoren) einzusetzen und Verfahren zur Modifizie- 
rung der Nano-PartikeloberMchen aufzubauen und umzusetzen. 

[24] Ausscblaggebender Prozess fur die Losung der Aufgabe sind die 
gezielte Anwendung von Technologien fur die chemische und physikali- 
15 sche Modifizierung von Oberflacben nano-partikulaxer Werkstoffe in Ab- 
Mngigkeit ihrer spezifischen energetischen Oberfiachen-Charakteristika 
(spezifische OberfBche, Adsorptions- und ZETA-Potential) sowie die ge- 
zielte Beeinfiussung bzw. Gestaltung der hydropboben bzw. hydrophilen 
Balance. 

20 [25] Aspekte der vorliegenden Erfindung fuhren zu stabilen multifunkti- 
onalen Nano-Verbundcompounds mit basierten, wassrigen und organi- 
schen Trager-Matrizes sowie mit ausgewablten Polymeren, Monomeren 
und Oligomeren. 



24.08.04 15:24 FAXG3 Nr: 839076 von NVS:FAXG3.I0.0201/02421 40500 (Seite 11 von 60) 



Aug.24'2004 15:16 +49 2421 405010 
Lterraann-Castett F01&74 



Kanzlei "Liermann-Castell" 



#727 9 P. 012 



9 

[26] Figur 4 zeigt ein bevorzugtes tecnnologisches Grandschema mit a- 
daptierten Froduktapplikationen wie beispielsweise: Hochleistungssysteme 
(Suspensionen, Pasten) als nano-compoundierte Fertigprodukte fiir das ult- 
ra-prazise Polieren (UPP, CMP, MRP) von Oberflacben, vorrangig von 
5 Leistungsoptiken, Halbleiterelementen der Leiterelektronik und super- 
harten kristallinen Sonderwerkstoffen; AuSerdem Produkte auf organischer 
Basis mit multivalent verbesserten Eigenschaften (Kunststoffe, Lacke, Co- 
atings, Ole, Fette, Wachse, elekteochenrische/galvarrische BescMchtungen 
etc.) wie insbesondere in Bezug auf mechanische tribologische und chemi- 
^ P) sche Charakteristika, optische Kenn- und Leistungsparameter, antimikro- 
bielle und easy-to-clean-Eigenschaften; Daxuber hinaus beispielsweise Ad- 
sorbentien, Getter-Speicher, Filter, Katalyse- und Wirkstoffirager u.a. 

[27] In Figur 5 sind ausgewaMte NOF-Nanocompounds <in 1000-facher 
VergroBerung) auf w'&sriger, polymerer und oligomerer Basis dargestellt. 

15 [28] Weitere Vorteile der bisher beschriebenen Aspekte der Erfindung 
sowie weitere Aspekte der Erfindung werden nachfolgend anhand von 
sechs Beispielen verdeutlicht 

«• 

20 
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Beispiel 1 

Industrielle Herstellung von Nano-Carbon-Fullerenen (NCF) mit vorwie- 
gend quasirmoiiokristalUner Morphologic 

[29] Eine StofEbombination von organischen Energietragern, vorrangig 
5 Gemische von C7H5N3O6 (Sauerstoffwert: -73,9 %) und Cyclotrimethy- 
lentrirntrarnin (Sauerstoffwert: -21,6 %) wird mit einer Masse von 15 kg in 
einer Enklaven-Kammer mit einem freien Raumvolumen von 100 m 3 mit 
negativer Sauerstoff-Bilanz zur chemischen Umsetzung gebracht. 

[30] Die Reaktionskammer besteht bei dieser Synthesetechnologie aus 
10 drei horizontal und axial angeordneten Zylindern, wobei der Zentralzylin- 
der feststehend ausgelegt 1st. Die beiden Seitenzylinder sind mittels Elekt- 
roantrieb axial verschiebbar und gewahrleisten die Beschickung des Zent- 
ralzylinders mit dem Energietrager sowie die Installation des Initial- und 
Kuhlsystems. 

15 [31] Die chemische Reaktion erfolgt gesteuert ira Stoflwellen-Gegenlauf 
(P>7,26 x 10 5 bar) in Inertgasatmosphare (<I bar) unter Anwesenheit eines 
atomaren Wasserstoff-Plasmas. Nach Reaktionsverlauf erfolgt die Ausspu- 
^B!^ lung des Synthesegutes unter Wasserdruck sowie seine Einleitung in ein 
systemintegriertes Sammelreservoir. Die nachgeschaltete Reinigung der 

20 NCF-Systeme wirdauf chemischem Wege dwchgefuhrt. 
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[32] Technologiscbe und erfindungsspezifische Charakteristika taexbei 
sind insbesondere wie folgt: 

[33] Erzeugung hochreiner nano-partikularer KoMenstoffstrukturen in 
kondensiertem Aggregatzustand urittels chennscher Umwandlung von er- 
5 findungsgemafi eingesetzten, kombinierten, festen, fliissigen und hybriden, 
hochenergetischen KoWenstofT-Spenderverbindungen mat negativer Sauer- 
stoffbilanz. 

[34] Erreicht wird zunachst sine Fornrierung der kurzzeit-physikalischen 
Umbildung der hexagonalen Koblenstoff-KristaUgitter-Struktur in die ku- 
bische (Diamantgitter) sowie die fullerene Raumgitter-Stniktur („Kafig 4 '- 
Struktur mit » C240) nach dem Martensit-Mechanismus durch: Realisie- 
rung einer topologischen Temperatur-Flattform von 3000 bis 4500 °C; 
Umsetzung eines lokalen Druckniveaus von mindestens 4,5 GPa; Formie- 
rung dynarnischer gegenlaufiger StoBwellen in Bereichen von mebx als 
100000 atra sbwie Begrenzung der kurzzeit-pbysikaliscben Reaktionszeit 
der chemischen Umsetzung auf hocbstens 7,5 x s. Zudem wird eine 
Verhinderung der Regrapbitisierung der erzeugten FuUerene-Strukturen 
durch Foxmierung eines atomaren Wasserstoff-Flasmas fur den Zeitraum 
des chemiscben Reaktionsverlaufes erreicht. 

20 [35] Die wesentlichsten Eigensehaften und Charakteristika der NCF. und 
die damit in Verbindung stehenden innovations- und Applikationspotentia- 
le zeigt Figur 6. 



15 
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[36] la Figux 7 sind NCF optisch mittels TEM dargestellt. Die Figuren 
8/1 bis 8/6 zeigen era bevoxzugtes technologisches Fluss-Schema des Syn- 
theseprozesses. 




XO 




Beispiel 2 

Industrielle Herstellung von Nano-Carbon-Fullerenen polykristalliner mor- 
phologischer Struktar (Poly-NCF, PNCF) 

[37] In einem nachgeschalteten techno logischen Verfahrensscnritt wer- 
den nach einern Aspekt der Erfindung NCF mit vorwiegend quasi- 
monokristalliner Moiphologie mit Hilfe eines CVD (Chemical Vapour De- 
position)-gestfltzten Sinterprozesses in einem speziellen Hochdruck- 
Vakuumsystem bei Driicken von 8,0 bis 10,5 GPa und Temperaturen von 
1000 bis 1500"C mit nachfolgender mechanischer Zerkleinerung, chemi- 
scher Aufarbeitung und entsprechender Korngr5Ben-Klassierung in poly- 
stxuktuxierte NCF formiert. 

[38] Technologische und erfmdungs-spezifische Charakteristika sind 
hierbei wie folgt: 

[39] Zunachst erfolgt eine Realisierung des Diffusionsprozesses eines 
koWenstoffartigen Tragergases, bevorzugt von Methan, in das Raumporen- 
20 System der NCF-Strukturen. 



15 
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[40] AuBerdem erfoigt eine Formierung der sp 3 -Hybridisation miter fol- 
genden Bildiragsparametem: Massengeschwindigkeit in g/cm 2 /s nach dexn 
Berechnungsterm 537,4 exp [ -2,68 x 10 s / RT ] x CRT/16; Lineare Ge- 
schwindigkeit in m/s nach dem Berechnungsterm 2,67 exp [ -2,68 x 10 5 / 
5 RT ] x CRT/16, worin R die UniverseUe Gaskonstante, C die Kohlenstoff- 
Konzentration in der Gasphase in g/cm 3 und T die Temperatur in K bedeu- 
ten. 

• [41] Figur 9 zeigt die TFJM-Aufhahme von poly-strukturierten NCF in 
K5mungsgr66en von 2,0 bis 5,5 pm. In Fignr 10 ist eine bevorzugte Pro- 
10 duktionstechnologie schematisch. dargestellt. 
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Beispiel 3 

Herstellung und Verwendung von mit Nano-Partikeln korabinierten multi- 
funktionalen NCF-Compounds zur Verbesserung der mechanischen Eigen- 
1 5 schaften von Lacken (Coatings) am Beispiel des 2K-FUR-Matt- 

Lacksysterns 

A k [42] Die Modifizierung fertiger Lacksysteme mit NCF-Partikeln erfblgt 
nach einem Aspekt der Erfindung auf indirektem Wege, indem die Nano- 
Partikel zuuachst in einem moglichst polaren und gering viskosen L6- 
20 sungsmittel, welches bereits Bestandteil des Lackes ist, vordispergiert 
werden. Diese Vordispergate werden anschlieBend zur Modifizierung von 
Lack-Systemen eingesetzt 



i : . — 
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[43] Zur Modifizierung des 2K-PUR Mattlackes wird beispielsweise ein 
n-Butylacetat als Vordispergat eingesetzt, in dem 10 % monokristalline 
NCF-Partikel und 2 % des Dispergiermlfsmittels Disperbyk-2150 (Losimg 
ernes Block-Copolymers mit basischen pigmentnffinen Gruppen) enthalten 
5 sind. Die Dispergierung der monokristallinen Partikel erfolgt zunachst in 
einem Ultraschallbad (2 x 600 W/Per., 35 kHz) und anschlieBend mit einer 
Ulixaschall-Durchflussapparatur (HF Ausgangsleistung 200 W, 20 kHz), 
Zur Entfemimg etwaiger Verum-einigungen wird ein Sieb mit einer Ma- 
schenweite von.65 \xm eingesetzt. 

10 [44] 500 g des 2K-PUR Lackes (Komponente 1) werden zunachst in ei- 
nem Becherglas vorgelegt und nacheinander mit 100 g Sub-um-Glasflakes 
(Glasplattchen aus Borsilikatglas, mittlere GroBe 15 Man) und 15 g nano- 
partikulares Aerosil© R972 (hydrophobiertes, pyrogenes Si0 2 , mittlere 
GroBe der Primarteilchen 16 nm ) versetzt. Die Dispergierung der Additive 
15 erfolgt' im Ultraschallbad - hier: Glasplattchen 30 min und Aerosil® R972 
fur 60 min. AnschlieBend werden 5 g des n-Butylacetat-Vordispergates 
eingeruhrt und eraeut im Ultraschallbad fur die Dauer von 60 min homo- 
genisiert. Das fertiggestellte Nano-Compound fubxt zu entsprechend multi- 
funktionalen Verbesserungen der komplexen mechanischen Kenn- und 
20 Leistungsdaten des Matt-Lacksystems. 

[45] Die Applikation (Enabling) des modifizierten Lackes erfolgt ent- 
sprechend den Hexsteller-Angaben, indem die modifizierte Komponente 1 
mit der vorgescbxiebenen Menge Harter (Komponente 2) versetzt wird. 
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[46] Getestet wurden u. a. vergleichende Veranderungen der Oberfla- 
chentexturen (Mattlacke haben eine so unregelm&Bige Feinstruktur der 
Oberflache, dass das Licht in alls Richtungen gestreut wird und kaum noch 
Spiegelwirkung vorhanden ist), der komplexen mecbanischen Charakteris- 
5 tika sowie die Vernetzungsdichte des modifizierten und des Referenz- 
Lacksystems (nicht modifiziert). 

[47] Die Bewertung der Oberflachentextur nach mascbineller Behand- 
_ i un g mit Stahlwollvlies, mit handelsliblicher Schleif- und Polierpaste er- 
W$m folgte mikroskopisch bei lOOfacher VergrdBerung und iiber die Bestim- 
10" mung der Rauhigkeitswerte mittels eines Perthometers M4Pi der Firma 
Mahr nach DIN EN ISO 4287. 

[48] Die ermittelten Rauhigkeitswerte - insbesondere die Mittenrauwerte 
R a - verweisen auf eine wesentliche Verbesserung der Abriebfestigkeit 
und der Martens-Harte des modifizierten Lackes. Die Textur (Mattigkeit) 
15 der Lackoberflacbe unterliegt im Vergleich zum Referenz-Lack nach den 
mechanischen Belastungen keinen bzw. nur unerheblichen Veranderungen. 
Diese Ergebnisse werden durch die niikroskopischen Auswertungen wie- 

• dergegeben. 
[49] Figur 11 zeigt deutlich die Verbesserung der Abriebfestigkeit sowie 
20 der Oberflachen-Textur der NCF-verbesserten Lack-Systeme im Ver- 
gteich; Figur 12 zeigt die Erh6hung der Martens-Hartewerte und die Ver- 
besserung der Scheuerbestandigkeit 
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Beispiel 4 

Herstellung und Verwendtrag von rait Nano-Partikeln kombinierten multi- 
funktionalen NCF-Compounds zur Verbesserung der tribologischen Eigen- 
schaften (Gleiteigenschaften) von Gleitlacksystemen (Trocken- 
Scnmiermittel) am Beispiel eines NCF-modiflzierten Acrylat-Lackes auf 

Wasserbasis 

[50] Nach einem Aspekt der Erfindung erfolgt die Modifizierung fertiger 
Lack-Systeme mit NCF-Partikeln auf indirektem Wege, indem die Nano- 
Partikel in einem moglichst polaren und gering viskosen L6sungsnrittel, 
welches bereits Bestandteil des Lackes ist, vordispergiert werden. Diese 
Vordispergate werden im weiteren zur Modifizierung von Lacksystemen 
eingesetzt. 

[51] Der Mer gewablte Acryl-Lack setzt sich aus zwei Komponenten zu- 
sammen. Komponente 1 entMlt u. a. die Acrylkomponente (Mowilith), 
welche sehr scherempfradlich ist. Aus diesem Grund wird bier die zweite 
Komponente modifiziert, dexen Bestandteile im wesentlichen zur Viskosi- 
tStseinstellung (Verdicker) fungieren. 

[52] Als Mischungsverhaltnis wird Komponente 1 zu 86,4 Teilen und 
Komponente 2 zu 13,6 Teilen gewahlt. 

20 [53] Zux Modifizierung der Komponente 2 wird ein wassriges Vordisper- 
gat eingesetzt, in dem 5 % monokristalline NCF-Partikel enthalten sind. 
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Die Dispergierung der monokristallinen Partikel erfolgt zunachst in einem 
Ultraschallbad (2 x 600 W/Per., 35 kHz) und anschlieBend mit einerUltra- 
schall-Durcbflussapparatur (HP, Ausgangsleistung 200 W, 20 kHz). Zur 
Entfernung etwaiger Verunreiirigungen wird ein Sieb mit einer Maschen- 
5 weite von 38 ,um eingesetzt. 

[54] 15,3 g der Komponente 2 werden mit 200 g des wassrigen Vor- 
dispergates versetzt und zur Viskositatseinstellung 75 % des Wassers 
durch Temperierung auf 100 °C entfernt. Die modifizierte Komponente 2 
wird anschlieBend zu 85 g der Komponente 1 geruhrt. Zur Homogenisie- 
10 rung und Stabilisierung wird der modifizierte Lack fur 30 min im Ultra- 
schallbad behandelt, mit 1,8 g Tamol® NN8906 (Naphtalmsulfonsaure- 
Kondensationsprodukt) versetzt und erneut fur 30 min im Ultraschalbad 
dispergiert. Etwaige Verumeinigungen werden mit einem Sieb der Ma- 
schenweite von 180 \im entfemt. Der fertig modifizierte Lack enthalt 6,5 
1 5 Gew-% NCF-Partikel und 1 ,3 GEW.-% Tamol® NK 8906. 

[55] Durch die Modifizierung verbessern sich die Gleitreibungswerte im 
Vergleich zura mcht-modifiziexten Lack um mehr als das Doppelte, wobei 
die guten Abriebsfestigkeiten im Taber-Abraser-Test des Acrylat-Lackes 
beibehalten werden. 

20 [56] Im Vergieich zu kommerziellen PTFE- und MoS 2 -Gleitlack- 
Systemen weist der NCF-modifizierte Acrylat-Lack beziiglich der Gleitrei- 
bungswerte eine Besserstellung auf, wobei sich die Abriebsfestigkeit im 
Mittel um den Faktor 6 erheht Dies ist ein wesentlicher Vorteil, der sich 




s _ . ~ 
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fur den Anwender beim Einsatz von Gleitlacken zur Trockensdraiierung 
vor allem in eiaer erhabten Langzeit- und Lebensdauer-Scmiuerung und 
wirtschaftlichen Wertsteigerung auswirkt. 

[57] Figur 13 zeigt die Besserstellimgsmerkmale in der Gegeniiberstel- 
5 lung zu derzeit handelsublichen Gleitlack- und NC-Hartelacken. 

• Beispiel5 

Herstellung und VeTwendung einer wassrigen Nano-Suspension (Nano- 
Compound) fur das Ultra-Prazisions-Polishing auf der Basis von Poly- 
1 0 NCF am Beispiel des KorngroBen-Bereiches 0 bis 0,5 um fur nochtecnuo- 

logische Anwendungen 

(58] Nach einem weiteren Aspekt der Brfindung wird zur Herstellung 
einer Nano-Suspension als Vorstufe eine ca. zweiprozentige, pH-neutrale 
Basis-Suspension eingesetzt, welche fur den speziellen Anwendungsfall 
15 auf ca. 1,5 % verdimnt und mit verdiinnter Natronlauge auf einen pH-Wert 
von etwa 8 eingestellt wird. 

[59] Die Basis -Suspension setzt sich aus dem Poly-NCF-System mit 
KorngrSBen zwischen 0 und 0.5 \m, destilliertem Wasser sowie den Stabi- 
Hsatoren, dem Konsistenzregler Polyvmylpyrrolidon (PVP bzw. Polyvidon 
20 25 (LAB)) und nano-partikularem Aerosil® A300 (pyrogenes SiOa, mittle- 
re GrdBe der Primaxteilchen 7 nm) zusammen. 
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[60] Zur Herstellung der Suspension werden 100 g der Poly-NCF- 
Partikel portionsweise in 5 kg Wasser emgeriihrt und zunachst fur die 
Dauer von 3 h in einem Ultraschallbad (2 x 600 W/Per., 35 kHz) disper- 
giert. Zur weiteren Dispergierung wird das Dispergat anschlieBend fur 45 
min roit einer Ultraschall-Durchflussappamtur (HF, Ausgangsleistung 
1000 W, 40 kHz) behandelt. Die Abtrennung etwaiger Verunreinigungen 
erfolgt rait einem Sieb der Maschenweite von 38 |im. 

[61] Eine Stabilisierung erfolgt duxch Zugabe von 250 g Aerosil® A300 
und 10 g einer funfprozentigon, wassrigen PVP-Losung. AnschlieBend 
wird der Ansatz emeut fur 45 min mit der Ultraschall-Dnrcbflnssapparatur 
dispergiert 

[62] Die Herstellung der speziellen pH 8-Suspension - angesetzt werden 
ca. 4,8 kg - erfolgt durch Verdttrraung von 3,6 kg der Basis-Suspension 
mit 1,2 kg destilliertem Wasser (im Verhaltnis 3:1, w;w) und anschlieBen- 
der Homogenisierung im Ultraschallbad fur 15 min. Der pH-Wext der Sus- 
pension wird mit einer 1,5 %igen Natronlauge auf pH 8 ± 0,2 eingestellt. 
Ein Richtwert von ca. 9 ± 2 ml Natronlauge pro kg der Suspension hat sich 
als niitzlich herausgestellt. 

[63] Es ergibt sich eine Zusammensetzung des Nano-Compound in Ge- 
wichtsanteilen in etwa wie folgt: 



Poly-NCF (0 bis 0,5 una): 



1,4% 
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destilliertes Wasser: 95 % 

Aerosil® A300: 3,6 % 

Polyvidon: 0,007 % 

NaOH(s): 0,012 ± 0,004% 

[64] Hierfur wurden hervorragende Eigenschaften erratittelt Beispielhafte 
erzielte Test-Parameter und Leistungs-Charakteristika werden nacbfolgend 
angegeben. Einsatzgebiet war bierbei die ultraprazise Endpolitur von pla- 
nen Spezial-Stepper-Optiken aus CaFa- 

5 [65] Die Testversuche waren wie folgt aufgebaut: 

[66] Versuchsvoraussetzung: Ein rundes CaFj-Teil, bei dem ein kleiner 
Bereich mit Schutzlack abgedeckt wird, um so den Zustand vor dem Atz- 
bzw. Ldseangriff des Poliermittels zu konservieren. 

[67] Versuchsablauf: Die zuvor angegebene Spezialoptik wurde nach ei- 
10 nem Standardverfahren (vgl. Figur 14; „Standardversucb zur Bewertung 
^ der Poliermittel") zur Halfte mit einem rotierenden Werkzeug, belegt mit 
P einem weichen Poliertuch, bearbeitet, um Konstantabtrag zu erreichen. Die 

Bearbeitung erfolgte in senkrechten Maanderbahnen, beginnend vom lin- 

ken Rand. 

15 [68] Ca. ein halber Liter der Suspension wurde im Umlauf hinzu gege- 
ben. Bearbeitungszeiten lagen zwischen 30 Mrauten und 5 Stunden. 
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[69] la gleichem beschriebenem Ablauf wurden Versuche mit Wettbe- 
werbs-Standard-Produkten als Vergleichsbasis durchgefuhrL 

[70] Folgende Ergebnisse wurden erreicht: Der raittlere Abtrag mit der 
neuen Suspension lag bei etwa 800 run, zum Vergleich lag erbei Standard- 
D0,25er Suspensionen bei 30 bis 500 nm. 

[71] Die erreichte Mikrorauhigkeit (auch dargestellt in Figur 15) betrug 
bei 2,5 xnal etwa 1,1 bis 1,2 nm (im Vergleich bei Standard-D0,25 zwi- 
schen 1,3 und 1,7 nm), bei 20 mal etwa 0,6 bis 0,7 nm (im Vergleich bei 
StandardD0,25 etwa 1,1 bis 1,7 nm) 

10 [72] Den Kratzerstatus zeigt Figur 16. Bei der neuen Suspension (ge- 
messen im Dunkelfeldmikroskop bei 200-facher VergrSBerung) gab es 
abzahlbar wenige, an der Grenze der Sichtbarkeit liegende Kratzer. Bei 
StandardD0,25 gab es deutliche und mehr sichtbare Kratzer (vgl. rechtes 
Bild) > 

15 [73] Im Vergleich mit anderen getesteten Suspensionen auf Diamant- 
basis der 0,25 (im-Klasse stellt die getestete neue Suspension mit Poly- 
NCF somit ein Optimum hinsichtlich Abtragsleistung, Mikrorauhigkeit, 
Passeausbildung und Verkratzung der Topograpbie dar. Auch hat sich ge- 
zeigt, dass mit der neuen Suspension eine Trocknungskompensation durch 
20 Zugabe von Wasser mdglich ist, ohne damit kratzende Agglomerate zu 
provozieren. 
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[74] Dadurch ist eine Verwendung der neuen Suspension fur die Herstel- 
lung von Speziai-Stepperoptlken im Lithographie-Bereich auch unterhalb 
der von der Industrie angestrebten 157-er Nanotechnologie moglich. 

[75] Figur 17 zeigt die zusammengefassten Leistungsergebnisse im Ver- 
gleich zu derzeit auf dem Markt eingefuhrten Referenzprodukten von TJlt- 
ra-PoHshing-Systemen. 



Beispiel6 

Herstellung und Verwendung einer wasserloslichen Poly-NCF-Paste (was- 
10 serfrei) fiir das Uitra-Prazisions-Polishing am Beispiel des KorngroBen- 
Bereiches 0,5 bis 1,0 |ira fur hochtechnologische Anwendungen 

[76] Bei dem Verfahren nach einem weiteren Aspekt der Erfindung 
wird zur Herstellung einer wasserfxeien Polieipaste - bestehend aus Poly- 
NCF-Poliersystem, Bindemittel und Konsistenzregler - das hier beispiel- 
15 haft verwendete Polierkorn von 0,5 bis 1 urn zunachst in destilliertem 
-Wasser vordispergiert. 




[77] Zum Vordispergat wird anschlieSend als Konsistenzregler nano- 
partikulares Aerosil® A300 (pyrogenes Si0 2 , mittlere GrdBe der Primarteil- 
chen 7 nm, Quelle) biozugegeben und dispergiert, ein Bindemittel - hier 
20 Polyethylenglycol mit Molekular-Kettenlange PEG 400 - emgeruhrt und 
das destillierte Wasser quantitativ entfernt. 
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[78] Zur Herstellung des Vordispergates werden 40 g des NCF- 
Poliersystems portionsweise in 2 kg Wasser eingeriihrt und zunachst fur die 
Dauer von 2 h in einem Ultraschalbad (2 x 600 W/Per., 35 kHz) dispergiert 
Zur aggloraeratfreien Dispergierung wird das Dispergat tiber weitere 40 
5 rain rait einer XJltraschall-DurcMnssapparatur (HF, Ausgangsleistung 200 
W, 20 kHz) behandelt. Die Abtrennung etwaiger Vervuxreinigungen erfolgt 
rait einem Sieb der Maschenweite von 38 ftm. 

[79] Fur die Herstellung von ca. 50 g Polierpaste werden 125 g des 
Vordispergates in einem Becherglas vorgelegt, Aerosil® A300 eingeriihrt 
und solange im Ultrascballbad dispergiert, bis raikroskopisch bei 100- 
facher VergrSBerung keine Aerosil-Flocken erkennbar sind - bier betrug 
die erforderliche Zeit 15 min. Anschliefiend werden 38,75 g Polyerhy- 
leuglycol eingerubrt, und das Wasser durch ejne Temperierung auf bis zu 
150 °C bis auf Hiickstande von weniger als 0,5 % entfernt. 

[80] Es ergibt sich in etwa folgende Zusammensetzung in Gewichtspro- 
zent: 

Poly-NCF (0,5 -bis 1 ,0 \xmy. 5,5 % 

Aerosil® A300: 9,5% 
PEG 400: 85,0% 

[81] Zur Ermittlung der Leistungs-Charakteristika wurden Tests im 
Einsatzgebiet der ultraprazisen Eixdpolitur von spharisclxen Spezial- 
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Stepper-Optikenaus CaF 2 mit Polierpads, versehen mit Spezialpechbe- 
scMchtung, durchgefiihrt. 

[82] Versuchsvoraussetzung: Runde CaF 2 -Teile mit Radius 117 bispha- 
risch, erhaben (Ober- und Unterpolitux) und Radius 208 hohl. Bei der O- 
5 berpolitur wurden mcht zu bearbeitends Seiten mit Schutzlack beschicb- 
tet. 

[83] Versuchsablauf: Die zuvor angegebenen Spezialoptiken wurden in 
automatische Poliergerate eingespannt. Dann wurden 1 bis 2 g Polierpaste 
aufgegeben, die Paste wurde zuerst von Hand mit dem spater mascbineli 
10 benutzten Pechpolierpad (Pad) verteilt Nach der gleichmaBigen Verteilung 
der Paste wurde das Pad ebenfalls in das Poliergerat eingespannt. Nach 
einem Standardverfahren (kreisend und seitwarts bewegend, mit ge- 
ringer Gewichtsauflage von 0,5 bis 1 kg) wurde anschlieBend die Spezial- 
optik ganzflachig bearbeitet. In identischem Ablauf wurden Versucbe mit 
1 5 Wettbewerbs-Standard-Produkten als Vergleichsbasis durchgefuhrt 




[84] Im Ergebnis wurde mit der neuen Paste sin rnittlerer Abtrag von et- 
wa 950 nm erreicht, im Vergleich zu 400 bis 600 nm bei Standard-Pasten. 
Die erreichte Mikrorauhigkeiten betrugen bei 2,5 mal etwa 0,1 bis 0,12 
nm. Dies ist in Figur 18 wiedergegeben. Im Vergleich hierzu erreichte die 
20 Standard-Paste etwa 0,2 bis 0,6 nm, was Figur 19. verdeutlicht. Bei 20 mal 
wurden mit der hier vorgeschlagenen Paste etwa 0,4 bis 0,6 nm erreicht. 
Die Standard-Paste lieferte etwa 0,9 bis 1 ,5 nm. 
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[85] Der Kratzerstatus lieferte bei der neuen Paste nach Messung im 
Dunkelfeldmikroskop bei 200-facher VergroBerung praktisch keine bzw. 
an der Grenze der Sichtbarkeit liegende Kratzer (vgl. hierzu Figur 18). Bei 
der Standard-Paste waxen deutliche Kratzer sichtbar. Dies ist in Figur 19 
5 wiedergegeben, 

[86] Im Vergleich mit anderen getesteten Pasten auf Diamantbasis der 0,5 
^m-Klasse stellt die getestete neue Paste mit Poly-NCF somit ein bis- 
lang nicht erreichtes vind nicht bekanntes Optimum hinsichtlich Ab- 
| I tragsleistung, MikrorauMgkeit, Passeausbildung und Verkratzung der To- 
^^10 pographie dar. Auch hat sich gezeigt, dass mit dieser neuen Paste eine 
Trocknungskompensation durcb Zugabe von Wasser moglich ist, ohne 
damit kratzende Agglomerate zu provozieren. 

[87] Dadurch ist eine Verwendung dieser Paste ebenfalls fur die Her- 
. stellung von Spezial-Stepperoptiken im Bereich Lithographie auch unter- 
15 halb der von der Industrie angestrebten 157-er Nanotechnologie moglich.. 
Figur 20 zeigt entsprechend zusammengefasste Vergleichsergebnisse. 

[88] In Figur 21 sind weitere Leistungsergebnisse mit Poly-NCF- 
Compounds bei der Oberflachenbearbeitung hochtechnologischer Materi- 
alien und Elemente, vorrangig der Hochleistungselektronik und -optik 
20 dargestellt. 
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Patentanspriiche: 

1 . Nano-partikulare Koblenstoffstruktur (NCF) mit Kohlenstoff ra hexagonaler 
und/oder kubischer Modifikation sowie mit Sauerstoff, Wasserstoff, Stick- 
stoff und imverbrennbaren Beimengungen, welche nano-partikulare, fuUere- 
ne Formationen aufweisen und stabilisiert sind. 

2. NCF nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch eine Zusammensetzung seiner 
Elements in Massenprozent wie folgt: Kohlenstoff 86,0 bis 98,0 %, Sauer- 
stoff 1,0 bis 6,0 %, Wasserstoff 0,5 bis 1,0 %, Stickstoff 0,5 bis 2,0 % nnd 
unverbrennbare Beimengungen 0 bis 2,0 %. 

3. NCF nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Material- 
teilchen und Cluster ogivale Formen aufweisen, anf deren innerer und aufie- 
rer Obertlache sicb offene Poren lokalisieren. 

4. NCF nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, 
dass offene Poren AbmaBe von 12 bis 100 A nach BET aufweisen. 

5. NCF nach einem der vorhergehenden Anspruche, gekennzeichnet durch eine 
Volumenadsorption von mindestens 300 J/g, bevorzugt von mindestens 500 
J/g, und bis 700 J/g. 

6. NCF nach einem der vorhergehenden Anspruche, gekennzeichnet durch ei- 
nen Brechungsindex (refraction index) von iiber 2,55, 

7. NCF nach einem der vorhergehenden Anspriiche, gekennzeichnet durch eine 
Absorptionsgrenze des Materials im UV-Bereich von 220 bis iiber 300. ran 
sowie im nahen Inrrarot-Bereich von mehr als etwa 2810 cm" 1 . 
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8. NCF nach eraem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, 
dass es als Pulver rait dunkelgrauer Farbe vorliegt 

9. NCF nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass seta spezifisches Ge- 
wicht im unverdichteten Zustand zwischen etwa 2,3 load 3,0 g/cm 3 liegt. 

10. NCF nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, 
dass es bei einer Rontgenphasenanalyse nur einen einzigen Phasen-Peak lie- 
fert, namlich den der kubischen Modifikation des Kohlenstoffs (Diamant). 

11. NCF nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, 
dass eine Formierung aus Zentral-Kristallen der kubischen Gitterphase von 
einer Kafighiille aus Kohlenstoffen umgeben ist, wobei die KMfighiiUe aus 
einer regelmaBigen Anordnung von FUnfecken und Sechsecken besteht. 

12. NCF nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Monokristalle farblos erscheinen. , 

13. NCF nach einem der vorhergehenden Anspriiche, gekennzeichnet durch op- 
tische Isotropic, 

14. Fullerene-Shell („onion-like carbon")* bei welcher etwa 1800 bis 2000 Koh- 
lenstotTatome containerartig einen Nano-Kern mit kubischer Kristallstruktur 
und etwa 900 bis 1000 Oberflachenatomen umfassen, bevorzugt NCF nach 
einem der vorhergehenden Anspriiche aufweisend. 

15. Verfahren zum Herstellen von Fullerene-Shells, dadurch gekennzeichnet, 
dass NCF nach einem der Anspriiche 1 bis 13 in Vakuum oder hi Inertgasat- 
mosphare, beispielsweise in Axgon-AtmospMre, thermisch behandelt wird. 
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16. Verfahren zum Herstellen von NCF, insbesondere von NCF nach einem der 
Auspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass die Ausgangsstoffe Koh- 
lenstoff, Sauerstoff, Wasserstoff, Stickstoff und unverbrenribare Beimengun- 
gen von einem organischen Energietrager mit negativer Sauerstoffbilanz in 
einem geschlossenen Volumen in foertgas-Attnosphare unter einem atomaren 
Wasserstoffplasma umgesetzt werden und das Reaktionsprodukt anschlie- 
Bend abgekiihlt und stabilisiert word, 

17. Verfahren zum Herstellen von NCF mit vorwiegend quasi-monokristalliner 
Morphologie, insbesondere nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass eine Stoffkombination von organischen Energietragern, 
vorrangig Gemische von C 7 H s N 3 0 6 (Sauerstoffwert: -73,9 %) und Cyclotri- 
methylentrinitramin (Sauerstoffwert: -21,6 %) mit einer Masse von 15 kg in 
einer Enklaven-Kammer mit einem freien Raumvolumen von 100 m 3 mit ne- 
gativer Sauerstoff-Bilanz zur chemischen Umsetzung gebracht wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet> dass eine kurzzeit- 
physikalische Umbildung der hexagonalen Kohlenstoff-KristaUgitter- 
Struktur in die kubische Struktur (Diamantgitter) sowie in die fullerene 
Raumgitter-Struktur (Kafigstruktur mit «C 24 o) nach dem Martensen- 
Mechanismus durch Realisieren einer topologischen Temperatur-Plattform 
von zwischen 3000 und 4500 °C, durch Umsetzen eines lokalen Druckni- 
veaus von mindestens 4,5 Gpa, durch Formieren dynamischer gegenlaufiger 
StoBwellen in Bereichen von mehr als 100000 atm sowie durch eine Begren- 
zung der kurzzeit-physikalischen Reaktionszeit der chemischen Umsetzung 
auf weniger als 7,5 x 10"* s erfolgt 
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19. Verfahren nach Anspruch 17 oder 18, dadurch gekennzeichnet, dass fur den 
Zeitraum des chemischen Reakuonsverlaufs era atomares Wasserstoff- 
Flasma foimiert wird, um eine RegrapMtisierung der erzeugten Fullerene- 
Strukturen zu verhindein. 

Verfahren zum Herstellen von NCF mit polykristalliner morphologischer 
Stxuktur (Poly-NCF, PNCF), insbesondere mit NCF nach einem der Ansprii- 
che 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass nach dem Herstellen des NCF 
mit vorwiegend quasi-monokristalliner Morphologie dieses mit Hilfe eines 
CVD-gestiitzten Sinterprozesses in einem Vakuumsystem bei Driicken zwi- 
schen 8 und 10,5 GPa und Temperaturen von 1000 bis 1500 °C behandelt 
und anschlieBend mechanisch zerkleinert werden. 

21. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, dass ein kohlen- 
. stoffhaltiges Tragergas, bevorzugt Methan, in das Raumporensystera der 

NCF-Strukturen difrundiert wird. 

22. Verfahren zum Herstellen eines Nano-Partikel-kombinierten NCF- 
Compounds, dadurch gekennzeichnet, dass die Nano-Partikel zunachst in 
einem potaren und gering viskosen Losungsmittel vordispergiert werden und 
zum Herstellen des Compounds die Vordispergate mit einem Fluid kombi- 
uniert werden, welches dasselbe Losungsmittel aufweist 

23. Lacksystem, insbesondere hergestellt nach Anspruch 22, gekennzeichnet 
durch eine Modifizierung mit NCF-Partikeln nach einem der Anspriiche 
bis 13. 
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24. Verwendung von NCF-Partikeln, insbesondere nach emem der Ansprttche 1 
bis 13, zum Modifizieren der mechanischen Eigenschaften von Lacken (Coa- 
tings), insbesondere von 2k-PUR-Matt-Lacksystemen. 

25. Gleitlacksystem (Trocken-Schmiernrittel) mit NCF, insbesondere mit NCF 
nach einem der Anspriiche 1 bis 13. 

26. Verwendxtng von NCF, insbesondere nach einem der Anspriiche 1 bis 13, 
zum Hersteilen eines Nano-Partikel-kombinierten Gleitlacksystems zur Ver- 
besserung der Gleiteigensehaften des Gleitlacksystems. 

27. Nano-Suspension (Nano-Compound) auf der Basis von Poly-NCF mit fol- 
gender Zusammensetzung (Angaben in Gewichtsprozent): Poly-NCF etwa 
1,4 %, destilliertes Wasser etwa 95 % r Aerosil® A300 etwa 3,6 %, Polyridon 
etwa 0,007 % undNaOH (s) 0,012 % +/- 0,004 %. 

28. Verwendung einer wassrigen Nanosuspension auf der Basis von Poly-NCF, 
insbesondere von Poly-NCF nach Anspruch 27, fur das Hochprazisions- 
Polishing. 

29. Wasserlosliche Poly-NCF-Paste (wasserfrei) mit folgender stoffmaBiger Zu- 
sammensetzung (Angaben in Gewichtsprozent): Poly-NCF etwa 5,5 %, Ae- 
rosil® A300 etwa 9,5 % und PEG 400 etwa 85,0 %. 

30. Verwendung einer wasserloslichen Poly-NCF-Paste (wasserfrei), insbesonde- 
re einer Paste nach Anspruch 29, fur das Hochprazisions-Polishing, bevor- 
zugt far die Endpolitur von spharischen Spezial-Stepper-Optiken aus CaF 2 
mit Polierpads, welche mit einer speziellen Pechbeschichtung versehen sind. 
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Schema Qberft^cheiv-Modlfizidrung 

von NCF- und Nanovert^cl-Mat^riaiiert:b.eider 
Herctellung von multifUnktlona!^ 



energetisohe Oberfiachan-Charaktaristika 
(spezifische Oberfiacha, Adsorptlons- 
und Zeta-PotentSal,„) 



hydrophile / hydrophobe Balance 




heterogene 
Charakteristika 



Acteortoenten 
Speicfter 
Fitter 

Katalysatoren 




Gharakteristika 



hydrophobe 
Oberfiache 



organlsche Matrix (Polymere) 

* Lacks, Costings 
« Kunststoffe 

• Ole, Fette 
■ Wachse 




potykristalline 
NCF-Syateme 



Polier-Sus^erisionen 
• upp 

■ CMP 

■ MRP 



Elektrolyte 
galvan. Beschicrrtungen 



eiektro-chem. Systems 
eL-chem. Besctiichtungen 



©terfteche 
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Morphologic/ Modification 
Kristallfoim 

Kdmungsbereich, norm. 
Cluster-Festigkeit 
Dlchte, pykrornetrische 
Oberflache, spezifische 
Magnetisierbarkett, mittlere 
Scratch hardness (Mote Scale) 
Antelle, flGchtige 
Zeta-Potential 




Nano-Carbon-Fullerene (NOF) 



$p3 



Refractive iridic (Hg green 54©,1 nm) 
C-llne (656,23 nm) 
D-Hne (589,29 nm) 
F4ine (486,13 nm) - < 

Near cut-off (UV at 226,5 nm) 
Brewster Winkel (at D-line) 
Reflection (normal incidence) 
Optical transparency (225 nm - 2,5 pm) 
Visible region 



warmekonduktivltat 
ThermodiffusitSt 
Ausdehnungskoeffteient, linear 
Oxidationstemperatur, freie AJmosspriSre 
GTapbrtisierungstemperatur Vakuum 



Stika 



P / Ps(=0,05/0,7) 
V(rnicropore) 
A(micropcre) 
delta Cs 
Vpor/Dpor 
d(P/Ps) 
VadsJd 



=1 00% 1(1 1 1)50/37=2 theta] ftsp2 
KnstaHit/spharisch »C 240 



0,005- >50 
24,3-35,9 

3.40 
120-530 
< 4 x 1Q* 
10 
< 3 
^)2Q - (*)1Q 



N 

g/cm* 
m 2 /g 
m 3 /kg 

VI 

% 

mv 



2,5563 
>2,4099 
>2,41726 
>2,43S54 
2,7151 
57.53 
0,17 
>6,0 
400 - 700 



gtad O 

Mm 
nm 



~13QD-21Q0 
7-0-11.0 

1.1-3,6x10 
350 - 420 



W/mK 
6 /K 



1100- 12S0 



»3.3 / 0.65 
0.000294 
24.377 
3000 
1.8/30 
<735 
50005 



J/m 2 3t 
a 

cnrg 
cm 2 /g 
mJ / mole x 
cm 3 g"Vnm 
J/g 
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Produktions-Technologie Poly-NCF 
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Fig. 1 © 



Mikror3uftigkeit2,5x: 1J- 1,2 (zum Vergleich ^ndard- 00,25: J.;- 1 ^™") 
Mtkrorautiigkeit 20x: 0,5 - 0,7 nm (zum Vergleich Standard- D0.25: 1,1-1,7 nm) 



Mtkrorautiigkeit 20x 



I tout. 
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HauotiestkTTteilen: 
■ mittterer Abtrag 

* Abtrag am Rand 

« zeftltefte Konstanz 

* Krateerstatus 



Bewgrtung 



I Abtrag 



; Abtragsverhalten 

j Kratzef 
Atz- u, LEsevertiaitsn 



btesu 100% hdher 



Anstfeg der Abtrag^leistung 
um 10-20% 



NCF-System j Refgrenz-Systeme j 



800 nm 



300 - 600 nm 
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(s, Grafik) ^ 
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genereti kernes 
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^^l* 1 W !?: I Uufaeit(2 0h) _ 
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1,1- 1,7 nm | 
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Fig. 13 



jPoH&izett : 30rnin laufen tassen unti 50 min wetaen 







x2 t 5 


* 40 




0.1S5 




Ze n* : 


0,199 


0.267 


Rami : 


tX2S4 


0.355 



3. Abtrog: 



tet zum eraten mat gsiaufen wte gwohnt 





PassapoHtur 




KmfttonbHtJung 








gut 










tauten wnd wotzen 




Pass^ 



24.08.04 15:24 FAXG3 Nr: 839076 von NVS:FAXG3.I0.0201/0242140500 (Seite 57 von 60) 



Aug. 24 '2004 15:30 +49 2421 405010 Kanzlei "Liermann-Castell" #7279 P. 058 



Poltazelt: 3x2 Std 





Mite ; 


0,219 




Zone : 


CK232 


-as 


Rand ; 


G.2S8 


-as 



3l Atatrag: 1m / Std. 

4. BOTwjjmg Paltertf^fhultea 





Passe polttur 


Polturverhaiten 








Out 




sctwach 




S*morkurig: 




sch&rres gl^idh- 

unci schnsite vi^tese 
SchaumblWung 







Datum 24.08.04 15:24 FAXG3 Nr. 839076 von NVS.FAXG3.I0.0201/0242140500 (Seite 58 von 60) 



Aug.24'2004 15:30 +49 2421 405010 



Kanslei "Liermann-Castell 1 ' 



#7279 P. 059 



EX 



o 



0} 

E 



<39 



Ul 



PEG 400 


I 

t 




PEG 200 






PEG . 


M 
1 

55 

o 
o 

£ 




"o 

T3 

C 

tx 
o 

tL 


i PV 0.041 Streifen 




SDS 


J 
I 

CO 


.3!. ! 




lil! 




Struers 


"fi 
S3 

a 

> 










s 1 


15 
te 

to 
0) 

.□£ 

<JD 
CO 
GO 

. CL 


e 

*33 
c 

: JC 
O 



to 
<0 



CO 



•a 



J?. 



S 



fro 
o, 



* 

s 

£2 



0> 

s 
e 

o 

is 



s 



M 
I 

to 



JSC- 




.0) 

0) 
CO 



m 



'.i-v.v 



res 



03 



s 



to 
vrs 
to 

Si 



•'"Vw 1 



.-to? 



<*7 
CM 



a? 
sz 

as 

s 

Si 

'2 



<0 



9 



CP 



"5 



Datum 24.08.04 15:24 FAXG3 Nr: 839076 von NVS:FAXG3.I0.0201/02421 40500 (Seite 59 von 60) 



- o„ x/iq 9/101 incnm Kanzlei "Liermann-Castell" #7279 P. 060 

Aug. 24 '2004 15:30 +49 2421 405010 KansJ-ex 



C4 



a. 




£ 

u. 

O 

=? 
E 



a* 

^5 



a. 



c 
"o 

D- 

* 

© 

N 

SO 

Q- 

t 

re 



Si W 

•8 & 

el 

tea <p 



M 



t 

S 

03 

JE 
cf 

o 
c 



i 

f 

X 
^ o 

S" a** 

'SI 



s 

, S3 
- IJL 



s 

2 

i 

0> 



is Q - 
§ % 

SI J? 
O Ol 



I 



to 



o: 



"So 



, 3- 
3- 




*2 

-S 

"J> 

in 



55 

w 

■s 



g s 



1 

CO 



3 



J5 



00 



CD 



CD 
O 



CO 

o 



cm 



© 



o 



i. 

B 

E 
GJ 

6 

S3 

c 



«! 



1 



1 

t 



I 



s 

3S 



C5 



in 



73 

"5 

OS 

I 



3 e S 



3 
CO & 



ft It 



Datum 24.08.04 15:24 FAXG3 Nr: 839076 von NVS.FAXG3.I0.0201/0242140500 (Seite 60 von 60) 



Uerfflflaui-CRstcU F01874 




4 



Zusanunenfassung 

Trotz intensiver Forschung und zahlreichen Aufsatzen und Berichten sind cbemi- 
scbe und physikaliscbe Veifabxen zum Erzeugen fullerener Strukturen von Kob- 
lenstoff-Modifikationen bislang nur im LabormaBstab praktikabel. 

Die Erfindung scbMgt eine neue Famine von Nano-Materialien, insbesondere von 
Kohlenstpff-Hybriden, namlich nano-struktntierte Caxbon-Fullerene (NCF) vor, 
AuBerdem werden Herstellungsvetfahren und Verwendungsmethoden vorgescbla- 
gen und anhand zahkeicber Beispieie illustriert. 



ie vorgeschlagenen NCF und ibre Nano-Compounds eignen sich bervorragend 
fiir die mdustrielte Fertigung sowie in insbesondere bochtechnologiscben Anwen- 
dungen. 
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